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摘要 ”上海 光源 BL02U2 线 站 已 经 安装 了 两 台 德国 HUBER 公司 的 衍射 仪 ， 为 了 进一步 满足 用 户 对 掠 入 射 
衍射 实验 方法 的 需求 ， 在 两 台 衍射 仪 之 间 安 装 了 一 台新 的 掠 入 射 衍射 仪 。 本 文 介 绍 了 掠 入 射 衍射 仪 的 整体 
方案 ， 并 针对 高 精度 重 载 大 行程 位 移 台 、 探 测 器 三 维 调节 平台 、 样 品 台 系 统 、 控 制 系统 等 重要 模块 进行 了 
详细 的 论述 。 实 现 了 三 台 衍 射 仪 的 兼容 运行 ， 并 以 MoS. 样品 为 例 介绍 了 掠 入 射 衍射 仪 的 典型 实验 结果 。 目 
前 该 掠 入 射 衍射 仪 已 经 稳定 运行 超过 2 年 ， 完 善 了 上 海光 源 的 掠 入 射 衍射 实验 条 件 ， 为 材料 表面 科学 研究 
提供 了 更 丰富 的 实验 平台 。 
关键 词 X 射线 衍射 ， 同 步 辐射 ， 精 密 仪器 
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Development of a grazing incidence x-ray diffractometer for BLO2U2 at SSRF 
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Abstract [Background]: Two x-ray diffractometers produced by HUBER company have been installed at 
BL02U2 of Shanghai Synchrotron Radiation Facility (SSRF). [Purpose]: In order to further meet the needs of 
users for grazing incidence diffraction experimental methods, a new grazing incidence diffractometer was installed 
between the two HUBER diffractometers. [Methods]: This paper mainly introduces the overall scheme of the 
grazing incidence diffractometer, and discusses in detail several important modules such as high-precision, 
high-load and large-stroke linear stage, three-dimensional adjustment platform for detector, sample stage system, 
and the control system. [Results]: The compatible operation of three diffractometers was realized, and the typical 


experimental result of the grazing incidence diffractometer with MoS2 sample was introduced as an example. 
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[Conclusions]: The grazing incidence x-ray diffractometer developed has been operated more than two years, and 


expands the experimental platform for material surface science research at SSRF. 


Key words X-ray diffraction, Synchrotron radiation, Precision instrument 
THA X 射线 衍射 技术 CGIXRD) 是 一 种 新 颖 的 薄膜 测试 技术 。 自 1979 年 Marra 等 人 第 一 次 应 用 X 
射线 掠 入 射 衍 射 方法 研究 分 子 束 外 延生 长 AVGaAs 薄膜 界面 的 唱 格 弛 和 鸳 以 来 目 ， 该 方法 以 其 在 材料 表面 结 


构 表征 领域 的 独特 优势 而 获得 了 广泛 的 应 用 。 


HAE X 射线 以 小 于 材料 全 反射 临界 角 的 掠 入 射 角度 入 射 至 
射线 的 穿 透 深 度 仅 有 几 个 原子 层 C3。 此 时 X 射线 仅 在 样品 表面 发 生 衍 射 ， 而 样品 的 体 结构 衍 射 信号 受到 
很 大 程度 地 抑制 ， 因 此 X 射线 掠 入 射 衍射 技术 是 一 种 对 表面 极其 敏感 的 衍射 技术 。 同 时 ， 可 以 通过 调节 X 
射线 的 掠 入 射 角 来 改变 X 射线 的 穿 透 深度 。 结 合 先进 的 K 射线 光子 计数 型 面 探测 器 ,可 以 快速 采集 样品 的 
高 分 辨 衍射 图 谱 信 号 。 利 用 各 种 成 熟 的 数据 解析 模型 ， 可 以 分 析 样 品 的 结晶 信息 ， 例 如 唱 型 、 取 向 、 结 晶 
度 、 微 晶 尺 寸 、 微 晶 的 层 序 分 布 等 内。 该 技术 可 广泛 应 用 于 各 种 外 延 薄膜 、 量 子 点 、 超 品格 、 有 机 薄膜 的 


面 内 结构 表征 


5-8] , 


随 着 GIXRD 实验 需求 的 增加 , SHS TIA Pe AF A 
射 仪 大 多 基于 四 圆 布局 ， 其 中 两 个 旋转 轴 用 于 样品 的 调节 ， 另 外 两 个 旋转 轴 用 于 探测 器 的 扫描 。 这 些 基于 


I 样品 表面 时 ， 在 样品 表面 发 生 全 反射 ，X 


FEAT K PAT SOB ATH hD- 这些 入 


四 圆 布局 的 掠 入 射 衍射 仪 ， 样 品 旋转 轴 和 探测 器 旋转 轴 需 要 同心 ， 使 得 衍射 仪 的 结构 相对 复杂 。 另 外 ， 将 
探测 器 从 一 个 散射 方向 移动 到 另 一 个 方向 的 过 程 中 需要 消耗 一 定时 间 , 不 适用 于 对 时 间 分 辨 要求 高 的 实验 。 
随 着 X 射线 光子 计数 型 面 探测 器 的 普及 ， 使 得 无 需 旋转 探测 器 ， 即 可 快速 获得 高 分 辨 率 的 衍射 图 谱 信号。 

研制 了 一 台 基 于 光子 计数 型 面 探测 器 的 掠 入 射 X 射线 衍射 仪 ， 该 衍射 仪 采用 高 精度 重 载 大 行程 位 移 台 
实现 衍射 仪 的 整体 移动 ,以 微米 级 的 重复 定位 精度 将 其 移入 、 移 出 光路 , 方便 该 衍射 仪 与 上 海光 源 BLO2U2 
表面 衍射 线 站 其 他 两 台 HUBER 衍射 仪 〈 一 台 多 功能 衍射 仪 ， 一 台 液 体 衍射 仪 ) 的 兼容 运行 。 该 衍射 仪 还 
包括 样品 台 系 统 、 样 品 台 底 座 组 件 、 氨 气氛 腔 体 、X 射线 狭 颖 、 光 子 阻挡 器 组 件 ，Pilatus2M 面 探测 器 ， 探 


测 嚣 三维 调节 平台 。 其 中 ， 样 品 台 及 氨 气 氛 腔 体 适用 于 不 同 


建 完 善 了 上 海光 源 的 掠 入 射 衍射 实验 条 件 ， 为 薄膜 样品 的 物 
1 掠 入 射 衍射 仪 的 设计 
11 基本 原理 


e f= 


气氛 、 不 同 原 位 条 件 的 掠 入 射 衍射 实验 。 进 一 
步 ， 详 细 介 绍 应 用 该 衍射 仪 采 集 的 Mos 样品 的 X 射线 衍射 图 谱 信 号 及 其 结果 分 析 。 该 护 入 射 衍射 仪 的 拱 


PER 


究 提 供 了 更 丰富 的 实验 平台 。 


如 图 1 所 示 ， 光 束 线 上 游 传输 而 来 的 单 色 XX 射线 经 过 狭 颖 后 入 射 到 样品 表面 ， 当 满足 全 反射 条 件 时 ， 


样品 表面 的 衍射 信号 被 下 游 的 二 维 面 探测 器 采集 。 而 直通 光 则 被 放置 在 探测 器 前 的 光子 阻挡 器 吸收 。 本 文 
所 述 的 掠 入 射 衍 射 仪 的 样品 台 系 统 需要 配备 OX、@Y 两 个 维度 的 角 位 台 ， 以 调整 X 射线 相对 
掠 入 射 角度 ， 并 实现 样品 的 调 平 。 上 述 二 维 角 位 台 上 需 安装 升降 台 (CZ 轴 ) 和 平移 台 CX 轴 ) ， 其 中 升降 


| 


于 样品 表面 的 


台 用 于 调节 样品 至 角 位 台 的 回转 中 心 ， 并 进行 切 光 调节 ， 而 平移 台 则 用 于 切换 样品 。 
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图 1 掠 入 射 和 射线 衍射 的 原理 
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Fig.1 Schematic diagram of grazing incidence x-ray diffraction. 


1.2 系统 方案 设计 


研制 的 掠 入 射 X 射线 衍射 仪 主 要 由 高 精度 重 载 大 行程 位 移 台 、 样 品 台 系统 、 样 品 台 底座 组 件 、X 射线 
REE. AOU PS. Pilatus2M 探测 器 、 探 测 器 三 维 调节 平台 、 光 子 阻挡 器 组 件 构 成 ， 如 图 2 所 示 。 其 中 ， 
Pilatus2M 探测 器 安装 在 探测 器 三 维 调节 平台 上 ， 用 于 实现 探测 器 的 三 维 调节 。 样 品 台 系统 、X 射线 犹疑 则 
安装 在 氮气 氛 腔 体内 部 。 氨 气氛 腔 体 为 掠 入 射 衍射 仪 的 可 选 部 件 ， 仅 在 实验 样品 易 氧 化 的 情形 下 使 用 。 氛 


气氛 腔 体 主要 由 亚克力 腔 体 、 风 萄 四 伸缩 组 件 、 


时 可 以 拆 下 ， 以 便 用 户 更 换 样 品 。 氧 气氛 腔 体 下 面 是 样品 台 底 座 组 件 ， 该 底座 组 件 | 


EE 气 馈 入 接头 模块 组 成 。 亚 克 力 腔 体 采 用 粘 接 工艺 制 成 ， 
有 具有 良好 的 气 密 性 ， 虽 然 承 压 能 力 弱 ， 但 是 质量 轻 、 透 明 、 易 于 安装 和 维护 。 亚 克 力 腔 体 和 探测 器 之 间 是 
可 伸缩 的 风琴 单 组 件 。 氨 气氛 腔 体 可 以 根据 具体 的 实验 要 求 选择 是 否 安 站， 当 样 品 对 实验 环境 无 特殊 要 求 


一 套 铝 合 金 支 架 和 电 


控 升 降 台 组 成 。 样 品 台 底 座 组 件 、 探 测 器 三 维 调节 平台 均 安 装 在 高 精度 重 载 大 行程 平移 台 的 台面 上 。 


掠 入 射 衍射 实验 开始 之 前 ， 需 要 将 样品 台 系统 旋转 轴 的 回转 中 心 调节 到 与 光路 对 齐 ， 即 沿 广 轴 、 乙 负 
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图 2 掠 入 射 和 射线 衍射 的 方案 设计 图 


Fig.2 Scheme design of grazing incidence X-ray diffractometer. 


两 个 方向 对 旋转 轴 进 行 初 始 校准 。 该 衍射 仪 主要 通过 样品 台 底 座 组 件 的 升降 台 实现 旋转 轴 在 垂直 方向 的 校 


准 ， 并 通过 位 于 最 底部 的 高 精度 重 载 大 行程 位 移 台 实现 水 


F 方 向 的 校准 。 探 测 器 调节 平台 可 以 实现 探测 器 


的 三 维 运动 调节 ， 其 中 YY 轴 平 移 台 主要 用 于 调节 样品 和 探测 器 之 间 的 距离 。 由 于 Pilatus2M 探测 器 由 若干 
模块 组 装 而 成 ， 相 邻 探 测 模块 之 间 存 在 间隙， 因此 探测 器 调节 平台 中 的 X 轴 平 移 台 与 升降 台 还 


独立 的 探测 
可 以 用 于 采集 多 张 衍射 图 像 ， 并 通过 图 像 拼接 技术 消除 上 述 间 阶 。 该 掠 入 射 衍射 仪 了 


包括 运动 下 


HITE DIRK, WK 1 所 示 。 
R1 主要 调节 部 件 的 参数 


Table 1 Parameters of major adjustment components 


leas 行程 DIK 
Axis Stroke Resolution 
FEO ET X 1 1 

样品 调节 00mm hm 


10mm 0.5m 
OY +15° 0.001 ° 
Ox +10° 0.001 ° 


Sample adjustment 


旋转 轴 校 准 Z 50mm 0.5um 
Alignment of rotation Axes X 1500mm lum 
探测 器 调节 X 50mm lum 
Detector Adjustment Y 500mm lum 
Z 25mm 0.5um 


要 调节 部 件 的 参数 ， 


核 技 术 20XX, XK: XXXXXX 


根据 上 述 设计 布局 ， 整 套 掠 入 射 衍射 仪 可 以 在 高 精度 重 载 大 行程 平移 台 的 调节 下 移入 、 移 出 光路 。 上 
海光 源 BLO2U2 表面 衍射 线 站 安装 了 两 套 德 国 HUBER 公司 的 衍射 仪 ， 本 文 设计 的 这 套 掠 入 射 衍 射 仪 安装 
在 两 套 HUBER 衍射 仪 之 间 。 目 前 三 套 衍 射 仪 均 已 完成 安装 调试 和 验收 ， 并 向 用 户 开 放 ， 且 能 实现 兼容 运 
行 ， 如 图 3 所 示 。 首 先 ， 当 BLO2U2 线 站 工作 在 第 一 套 HUBER 衍射 仪 模式 下 时 ， 本 文 介绍 的 掠 入 射 衍射 
仪 的 样品 台 、 氨 气氛 腔 体 、 狭 颖 等 模块 需要 拆 下 ， 并 将 Pilatus2M 探测 器 移动 到 与 第 一 套 HUBER 衍射 仪 相 
匹配 的 位 置 (具体 位置 由 实验 条 件 确定 ) ， 如 图 3.a 所 示 。 第 二 ， 当 BL02U2 线 站 工作 在 掠 入 射 衍射 仪 的 
模式 下 时 ， 第 一 套 HUBER 衍射 仪 需要 拆 下 样品 组 件 ， 并 将 光路 让 开 ;， 而 掠 入 射 衍射 仪 则 需要 整体 移入 光 
路 ， 如 图 3.b 所 示 。 第 三 ， 当 BLOU? 线 站 工作 在 第 二 套 HUBER 衍射 仪 模式 下 时 ， 本 文 介绍 的 掠 入 射 衍 
射 仪 需要 完全 移出 光路 ， 如 图 3.c 所 示 。 


Grazing Incidence Diffractometer 


Second HUBER Diffractometer 
First HUBER Diffractometer 


3 BLO2U2 线 站 三 台 衍 射 仪 兼 容 运 行 示意 图 
(a@) 第 一 台 HUBER 衍射 仪 工作 模式 ，(b) 掠 入 射 衍射 仪 工作 模式 ，(c) 第 二 台 HUBER 衍射 仪 工作 模式 
Fig.3 Schematic diagram of compatible operation of three diffractometers at BLO2U2. 


(a) Working mode of the first HUBER diffractometer, (b)Working mode of the grazing incidence diffractometer, (c)Working mode of 
the second HUBER diffractometer. 
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2 X 射线 斥 入 射 衍射 仪 的 研制 


本 节 介 绍 掠 入 射 衍射 仪 的 研制 细节 ， 针 对 几 个 重要 模块 进 


探测 器 三 维 调节 平台 、 


样品 台 系 统 、 控 制 系统 等 。 


2.1 ”高 精度 重 载 大 行程 位 移 台 
高 精度 重 载 大 行程 位 移 台 是 掠 入 射 衍射 仪 的 重要 组 成 部 分 ， 是 BL02U2 表面 衍射 线 站 实现 三 台 衍射 仪 


兼容 运行 的 关键 模块 。 为 了 满足 


步 阐述 ， 包 括 高 精度 重 载 大 行程 位 移 人 台 、 
最 后 对 该 掠 入 射 衍射 仪 的 性 能 参数 ; 


行 总 结 。 


容 运 行 的 要 求 ， 位 于 衍射 仪 底部 的 高 精度 重 载 大 行程 位 移 台 应 该 具备 将 


护 入 射 衍射 仪 整 体 移 出 、 移 入 光路 的 能 力 ， 同 时 还 必须 具备 较 高 的 重复 定位 精度 ， 确 保 衍射 仪 复位 后 无 需 


进行 额外 的 调节 ， 以 


该 位 移 台 的 行程 为 1.Sm， 分 辩 率 优 于 lum, 


节省 宝贵 的 同步 辐射 机 时 。 


吨 。 底 座 采 用 了 无 颖 钢管 焊接 方案 ， 


了 去 应 力 退 火 处 理 。 
采用 数控 龙门 加 工 中 
了 多 台 衍 射 仪 ， 空 间 
如 图 4 所 示 。 


选用 上 银 的 HGH45 系列 直线 导轨 ， SY 


重复 定位 精度 土 jhm， 直 线 度 优 于 十 13hm， 载 荷 大 于 1 
共 设 计 了 10 套 地 脚 用 于 支撑 。 焊 接 框 架 的 材料 为 Q345B， 爆 后 i 


T 


=> 
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心 一 次 装 夹 ， 并 经 过 粗 铣 、 精 铣 两 道 工 序 加 工 而 成 。 
在 导轨 和 传动 丝 杆 之 间 安 装 了 铝 


十 分 紧 促 ， 


同时 ， 考 虑 到 BL02U2 线 站 安装 


昌 材 脚 踏 板 ， 方 便 工 作 人 员 和 用 户 行走 


高 精度 重 载 大 行程 位 移 台 除 了 将 衍射 仪 以 较 高 的 精度 移入 、 移 出 光路 外 ， 另 一 个 重要 的 功能 是 对 样品 


台 系统 的 旋转 轴 进 行 
度 的 最 小 增 量 运动 的 


水 平方 向 的 校准 。 


由 于 该 位 移 台 采用 了 高 精度 、 高 刚性 的 设计 思路 ， 所 以 具备 微米 尺 


Ge), See TT DLA HERE Hk ED ADHERE BE 要 求 。 


图 4 高 精度 重 载 大 行程 位 移 台 


Fig.4 High-precision, high-load and large-stroke linear stage. 


2.2 探测 器 三 维 调节 平台 


探测 器 三 维 调 市 


平台 主要 包含 X、Y、Z 三 轴 电 控 运 动 台 ， 


如 图 5 所 示 。 其 中 ，Y 轴 平 移 台 的 行程 为 


500mm， 分 辨 率 优 于 lum， 重 复 定 位 精度 土 1lum， 直 线 度 优 于 十 10um， 载 荷 大 于 500kg; Y 轴 主 要 用 于 调 


节 样 唱和 Pilatus2M 探测 器 之 间 的 吕 


EA. Z 轴 升 降 台 的 行程 为 25mm， 分 辨 率 优 于 0.5pm， 重 复 定位 精度 优 


于 土 Ijnm， 直 线 度 优 于 土 1 9hm,， 载荷 大 于 300kg; Z 轴 主 要 用 于 调节 Pilatus2M 探测 器 、 光 子 阻挡 器 组 件 的 
高 度 。X 轴 平 移 台 的 行程 为 50mm， 分 辨 率 优 于 lum， 重 复 定位 精度 优 于 土 Ijnm， 直 线 度 优 于 土 1 90m， 载 


荷 大 于 300kg; X 轴 主 要 用 于 调节 Pilatus2M 探测 器 的 横 


向 位 置 。 


除了 实现 探测 器 的 三 维 调节 外 ，X 轴 和 Z 轴 联合 运动 ， 并 配合 图 像 拼 接 技术 ， 可 以 消除 Pilatus2M 探 


测 器 相 邻 探测 模块 之 间 的 图 像 间隙 。 同 时 ， 虽 然 Y 轴 平 移 台 具有 500mm 的 行程 ， 


但 实际 使 用 时 ， 为 了 防 


止 探测 器 与 样品 模块 发 生 碰撞 ， 通 过 控制 系统 的 软 限 位 功能 将 Y 轴 的 行程 设置 为 230mm， 并 保证 样品 到 


探测 器 之 间 的 距离 在 220-450 mm 之 间 可 调 。 
求 ， 也 可 以 修改 软 限 位 参数 ， 增 加 立轴 的 行程 。 


XXXXXX-5 


该 设置 满足 了 绝 大 部 分 用 户 的 需求 。 对 于 少数 用 户 的 特殊 需 
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图 


调节 平台 


5 PRIMA = 


Fig.5 Three-dimensional adjustment platform for detector. 


.3 ”样品 台 系 统 


A 
在 样品 台 底 座 组 件 上 安装 有 样品 台 系 统 ， 当 衍射 仪 没有 安装 氮气 氛 腔 体 时 , 样品 台 的 实物 如 图 6 所 示 。 


样品 台 共 包含 OoX、@Y 两 个 维度 的 角 位 台 ， 


HIE 


且 这 两 个 角 位 台 具 有 共同 的 回转 中 心 ， 回 转 中 心 与 角 位 台 的 台 


EXX 95mm. OX 的 行程 为 土 10”， 分 辩 率 0.001”， 重 复 精 度 0.01”; OY 的 行程 为 土 15”， 分 辨 率 


0.001”， 重 复 精度 0.01”。 角 位 台 上 安装 了 一 个 行程 为 10mm 的 升降 台 ， 其 分 辨 率 优 于 0.5pm， 重 复 定位 
精度 土 Ijxm; 升降 台 上 则 安装 了 行程 为 100mm 的 平移 台 (X 轴 ) ， 其 分 辨 率 优 于 1gm， 重 复 定位 精度 优 于 
土 jhm。 样 品 台 系统 的 四 轴 调 节 台 可 以 保证 样品 高 度 与 二 维 角 位 台 回转 中 心 重 合 ， 利 用 升降 台 实现 样品 的 
切 光 ， 并 依靠 X 轴 平 移 台 实 现 样品 切 换 。 光 子 阻 挡 器 组 件 安装 在 探测 器 前 面 ， 主 要 由 X、Z 二 维 电 控 运 动 
台 、 直 径 Imm 的 钨 钢 支 撑 杆 、 不 锈 钢 材质 的 光子 阻挡 器 组 成 ， 如 图 6 所 示 。 光 子 阻挡 器 与 探测 器 之 间 相 


p 


BA] 4mm 左右 。 


PRADA MS Em A EFA 


的 初始 校准 也 十 分 重要 。 其 中 旋转 轴 的 水 平 校准 已 经 在 2.1 节 
中 进行 了 介绍 ,而 垂直 方向 的 校准 则 是 通过 样品 台 底 座 组 件 的 升降 台 来 实现 的 。 该 升降 台 的 行程 为 50mm, 
采用 了 减速 机 升降 结构 ， 分 辨 率 优 于 0.5pm。 
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图 6 样品 台 系 统 和 光子 阻挡 器 组 件 


Fig.6 Sample stage system and beam stop assembly. 


2.4 ”控制 系统 


掠 入 射 X 射线 衍射 仪 的 控制 系统 架构 如 图 7 所 示 。 其 中 ， 运 动 控制 系统 涉及 到 的 硬件 模块 有 VME 机 
箱 (64 L) 、MVME5500 中 央 处 理 器 、Maxv8000 控制 卡 、SMD200Y 两 相 步 进 电机 驱动 器 、SMD500Y 五 


相 步 进 电机 驱动 器 ， 步 进 电机 等 。 数 据 采 集 系统 硬件 包括 机 架 服 务 器 〈Linux 操作 系统 ) Pilatus2M 探测 


器 等 。 


控制 系统 以 SPEC 程序 作为 用 户 操作 接口 ,实现 对 衍射 仪 各 位 移 台 的 运动 控制 以 及 Pilatus2M 面 探测 器 
的 数据 采集 .运动 控制 系统 以 一 个 IOC 程序 的 形式 运行 在 以 VME 机 箱 为 基础 的 VxWorks 实时 操作 系统 中 。 
而 探测 器 的 数据 采集 系统 则 以 一 个 软 IOC 程序 的 形式 运行 在 Dell 机 架 式 服务 器 中 ， 该 服务 器 安装 了 Linux 
操作 系统 。SPEC 程序 的 自身 接口 调用 EPICS 的 通道 访问 库 文 件 实现 对 上 述 两 个 IOC 中 通道 变量 的 修改 和 


读 取 ， 从 而 控 


判 相应 的 硬件 ， 实 现 设 定 的 操作 。 


Network 
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图 7 掠 入 射 衍射 仪 的 控制 系统 架构 


Fig.7 Control system architecture of grazing incidence diffractometer. 
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2.5 ” 掠 入 射 衍射 仪 性 能 参数 总 结 


掠 入 射 
模式 下 ， 此 


X 射 线 衍 射 仪 的 实物 如 图 8 所 示 ， 其 中 图 8(a) 为 BLO2U2 线 站 工作 在 第 一 台 HUBER 衍射 仪 的 
时 掠 入 射 衍射 仪 的 样品 台 、X 射线 狭 缝 、 氨 气氛 腔 体 等 均 被 拆 下 ， 而 Pilatus2M 探测 器 则 配合 


前 面 的 HUBER 衍射 仪 一 起 工作 。 图 8(b) 为 BLO2U2 线 站 工作 在 护 入 射 衍 射 仪 模 式 下 ， 此 时 掠 入 射 衍射 仪 


整体 移入 光 
线 站 工作 在 


路 ， 且 X 射线 狭 颖 前 面 安装 了 真空 管道 以 减少 空气 对 和 X 射线 的 吸收 和 杂 散 。 图 8(c) 为 BL02U2 


第 二 台 HUBER 衍射 仪 模式 下 ， 此 时 掠 入 射 衍射 仪 整 体 移出 光路 。 


ry ; al 
\ pl) 
UN 4 BNW 
E 


图 8 掠 入 射 衍射 仪 实物 图 
(a) 掠 入 射 衍射 仪 拆 下 样品 台 和 狭 颖 组 件 ，(b) 掠 入 射 衍射 仪 移入 光路 ，(c) 掠 入 射 衍射 仪 移出 光路 
Fig.8 Diagram of the GIXRD. 


(a) the grazing incidence diffractometer without the sample stage system and the x-ray slit , ( b ) the grazing incidence 


diffrac 


表 2 ATR AAT AS ETE ES BUS SE o 


tometer moves into the optical path, and ( c ) the grazing incidence diffractometer moves out of the optical path. 


表 2 掠 入 射 衍射 仪 的 性 能 参数 


Table 1 Specifications of the grazing incidence diffractometer 


参数 参数 什 

Parameters Value 

X 射线 能 量 4.8-28keV 

X-ray energy 

探测 器 面积 254 x 289 mm? (HxV) 


Detector area 


像素 个 数 1475 x 1679 (HxV) 
Pixel number 

像素 尺寸 172 x 172 pm? 

Pixel size 

样品 到 探测 器 距离 220-450 mm 
Distance between Sample to detector 

探测 器 时 间 分 辩 50 ms 

Temporal resolution of detector 

最 大 探测 角度 52° 


Maximum diffraction angle 


其 中 ， 单 色 X 射线 的 能 量 范围 为 4.8-28keV， 且 连续 可 


调 。 所 配备 的 Pilatus2M 光子 计数 型 探测 器 的 探测 面积 为 254 x 289 mm? (HXV)，, 像素 数目 为 1475 x 1679 
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(HxV) ， 像 素 尺寸 为 172 x 172 hm2， 探 测 器 的 时 间 分 辨 为 Soms。 样 品 到 探测 器 的 距离 为 220-450 mm. 
探测 器 的 最 大 探测 角度 为 52”。 目前 该 衍射 仪 已 经 在 上 海光 源 BL02U2 表面 衍射 线 站 稳定 运行 超过 2 年 的 
时 间 ， 产 出 了 一 批 重要 的 科研 成 果 03-15。 


3 MoS: 的 掠 入 射 衍射 实验 
3.1 MoS: 的 掠 入 射 衍射 实验 简介 


我 们 在 上 海光 源 表 面 衍 射线 站 BL02U2 完成 了 仪器 的 安装 与 调试 工作 ， 并 基于 该 仪器 开展 了 MoS2 的 
掠 入 射 衍射 测试 工作 。 将 MoS; 粉 末 溶 解 于 乙醇 中 ， 分 散 后 滴 在 奎 片上 ， 自 然 晾 干 后 置 于 BL02U2 掠 
入 射 衍射 仪 样 品 台 上 ， 如 图 9(a) 所 示 。 入 射 X 射线 通过 单 色 器 调整 为 能 量 10 keV， 掠 入 射 角度 设置 为 0.5 
度 ，Pilatus2M 探测 器 采集 时 间 设 置 为 10s。 


105 
(to9 °°? 


(103) 01) (102) 


00 
(100) (100) 


(002) 


Bulk MoS, (12~16 um) Bulk MoS, (<2 um) 


Monolayer MoS, 


(002) 
~ 


(001) 
ra 


图 9 MoS2 的 掠 入 射 X 射线 衍射 实验 : (9) 测 试 装置 图 ， ORRI MoS2 粉末 ( 片 径 12~16 pm), (c) 块 状 MoS2 粉末 ( 片 径 <2 um), 
(d, d) 溶 剂 热 剥 离 的 MoS: 纳米 片 ，(e, e”) 锂 插 层 法 制备 的 单 层 MoSz。(f-p) 扫描 电子 显微镜 下 分 别 拍摄 的 块 状 MoS>、MoS。， 
纳米 片 和 单 层 MoS; 粉末 。 


Fig.9 Grazing incidence X-ray diffraction experiments of MoS;: (a) test device diagram, (b) bulk MoS2 powder (sheet diameter 12 ~ 

16 um), (c) bulk MoS2 powder ( sheet diameter < 2 um ), (d, d’) solvothermally exfoliated MoS; nanosheets, (e, e°) monolayer MoS2 

prepared by lithium intercalation. (f-h) Scanning electron microscopy (SEM) of bulk MoS2, MoS: nanosheets and monolayer MoS2 
powder. 


3.2 ”实验 结果 


9(b) 和 9(c) 分 别 是 片 径 12~16 um 和 <2 um 的 MoS. HAR (麦克 林 ， 上 海 ) 的 掠 入 射 X 射线 衍射 二 维 
图 像 。MoS2 ae O A 说 明 MoS: REER ERREA Ee ons 
点 ， 与 图 9(c) 相 比 ， 图 9%b) 中 的 (100) 和 (103) 衍 射 环 明 显 宽 化 ， 且 (100) 和 (101) 衍 射 信号 重合 在 一 起 。 这 是 因 
为 12 pm KEE MoS: 沿 着 (100) 唱 面 优势 取向 造成 的 分 布 结果 。 图 9 的 块 状 MoS 粉末 的 SEM ana 
不 同 片 径 的 MoS: 粉末 的 分 布 结果 。 因 此 ， 可 以 得 出 通过 衍射 信号 分 布 和 衍射 信号 宽 化 反映 出 的 MoS; 粉 末 
空间 分 布 和 颗粒 尺寸 特性 ， 二 维 图 呈现 效果 比 一 维 粉末 X 射线 衍射 谱 更 为 直观 。 
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分 析 ， 两 者 的 SEM 图 如 图 9(g, hb) 所 示 。 将 <2 um 的 MoS 进行 溶剂 热 法 剥离 得 到 Mos 纳米 片 19， 和 衍射 图 


为 了 进一步 凸显 出 这 种 护 入 射 X 射线 衍射 的 优势 ， 我 们 继续 对 MoSo 纳米 片 和 单 层 MoS 进行 了 表征 


如 图 9(d) 所 示 。MoS; 纳米 片 的 (002) 信 号 并 非 是 完整 的 衍射 半圆 环 ， 而 是 分 布 在 Qz 方 向 上 的 衍射 环 。 这 说 
H MoS: 纳米 片 更 容易 沿 着 (001) 晶 面 堆积 在 硅 片 表面 。 同 时 ，MoS: 的 (100) 到 (105) 唱 面 衍 射 信 号 几乎 没有 ， 
是 因为 剥离 的 MoSz 纳 米 片 层 数 很 少 ， 无 法 在 Qx 方 向 上 对 出线 产生 散射 所 致 。 此 外 ， 图 9d) 显 示 有 人 少 


许 (001D 衍 射 环 ， 这 是 单 层 Mos: 贴 在 硅 片 上 形成 的 衍射 信号。 


射 信号 是 MoS. 的 (001) 衍 射 环 ， 且 基本 分 布 在 Qz 方 向 上 。 结 果 表 明 ， 亚 稳 态 的 单 层 Mos: 的 分 布 是 沿 着 垂 


ape 


进一步 ， 将 锂 插 层 法 制备 的 单 层 MoS。( 先 丰 纳 米 ， 江 苏 南 京 ) pee 图 9(e, e) 显 示 出 最 强 的 衍 


聚 成 多 层 MoS; 所 产生 的 多 级 衍射 信号 。 图 OHAJ MoS: 粉末 的 SEM 图 显示 了 亚 稳 态 的 单 层 MoS; 在 干 


于 硅 衬 底 的 方向 吸附 在 硅 片 表面 。 图 9(e”) 显 示 有 微弱 的 (002) SEE. 这 是 由 于 极 少量 的 单 层 Mos B] 


燥 粉 末 状 态 下 会 容易 发 生 团聚 。 


4 结语 


本 文 的 主要 工作 是 设计 和 搭建 了 一 套 掠 入 射 X 射线 衍射 仪 ， 该 衍射 仪 专门 针对 表面 衍射 相关 科学 研究 


而 优化 。 通 过 重 载 高 精度 大 行程 的 位 移 台 实现 了 衍射 仪 的 整体 移入 、 移 出 光路 。 该 衍射 仪 可 以 与 上 海光 源 
BL02U2 线 站 另外 两 台 衍射 仪 实现 兼容 运行 。 我 们 以 MoSo 样品 为 例 介 绍 了 该 掠 入 射 衍 射 仪 的 典型 实验 结 


果 。 


的 极 佳 手段 "1。 该 衍射 仪 的 搭建 进一步 完善 了 上 海光 源 BL02U2 线 站 的 掠 入 射 衍射 实验 条 件 。 


实验 结果 表明 基于 X 射线 光子 计数 型 面 探测 器 的 掠 入 射 衍射 仪 ， 是 研究 粉末 、 薄 膜 和 二 维 材料 微 结 构 
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分 ， 


负责 文章 最 终 版 本 的 修订 ;， Bel: 参与 方案 论证 、 实 验 环节 ， 文 章 的 起 草 ;， 薛 志 鹏 : 参与 方案 论证 
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